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Abstract of DE3141939 

In a process and device for carrying out chemical reactions at elevated temperature, in particular for 
the wet digestion of organic materials, the medium surrounding sealed and filled reaction vessels of 
inert material is pressurised to a level higher than the pressure to be expected from the chemical 
reaction. In this case, the reaction vessels are located in a device which forces the cover upon the 
lower part of the reaction vessel. The device is located in a vessel which is sealed by a cover with a 
quick-acting closure. The interior of the vessel is pressurised via a connection, while the beatable 
bottom sets the required reaction temperature in the interior of the reaction vessels. 
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Procedure and device for execution 

chemical reactions under increased temperature and increased pressure The invention concerns a procedure and a device for the execution 
of chemical reactions at increased temperatures and increased pressure, in particular for the wet explanation of organic materials. 

To execution chemical reactions under increased pressure and if necessary likewise increased temperature, how this for example with the 
wet explanation organic materials it is usual exists problem that a reaction container, in which the reacting materials are must be 
manufactured on the one hand from inert material not to affect over the reaction and/or. an ihr teilzunehmen, und andererselts, dass 
dieses Reaktions gefass dem erhohten Druck und gegebenenfalls auch der erhohten Temperatur standhalten muss. 

At present usual procedures and/or. Devices, which are for this used, solve the aforementioned problems only insufficiently. Like that it is 
for example usually organic materials under pressures of up to 80 bar at temperatures up to <RTI ID=4.to unlock> 1< 1500C> /RTI, in 
order to supply it to analyses for example following on metals or metalloids and other elements with atomic absorption or and methods. 
The Parr bombs for this used consist usually of a firmly boltable <RTI ID=4.2> Edeistahlgefass< /RTI> with inserted relief valve, into the 
one herausnehmbares reaction container from a flexible plastic, as Polytetrafluor ethylen (ptfe) is used. These containers bear about 
hundred explanations at temperature mentioned and one explanation duration of approximately 12 hours, afterwards they must be 
replaced. From this it is evident that these reaction containers, although ptfe is extremely resistant are strongly attacked by the procedure 
and thus the reaction by admission and/or. Delivery of material (z.B. Heavy metals) affect kon <RTI ID=4.3> nen< /RTI> a further 
disadvantage of these reaction containers from ptfe lies therein that the maximum work temperatures are too low, In order a row of organic 
compounds, in particular aromatics, by the explanation reagent completely to oxidize. 

In order to be able to work at higher temperatures, become Carius tubes from glass and/or. Quartz glass uses, which will course-melt after 
filling with sample and reagents must. On the one hand this procedure is extremely time-consuming and causes high costs, on the other 
hand holds a Carius tube only for a relatively low internal pressure, how it develops with the procedure, stood. With continuous 
investigations, how they are for example in the food chemistry at the agenda, it is desirable to keep the explanation duration as small as 
possible. One can reach this by an increase of the temperature. 

The Increased temperature and the pressure, which arise in the sample container, resulting from It, make the application more difficult of 
the procedures specified above and/or. Devices after the state of the art. 

The available invention has thus for the task, a procedure and/or. a device for the execution of chemical reactions with <RTI ID=5.to point 
out> 1< erb6hter> /RTI temperature and under increased pressure in a rapidly accessible lockable quartz container, with which very high 
pressures are attainable at at the same time very high temperatures, in order to unlock also with difficulty oxidlzable connections 
completely. 

This task becomes according to invention by a procedure according to requirement 1 and/or. a device according to requirement 2 solved. 
Further favourable execution forms of the device for the execution of the procedure result from the Unteranspruchen 3 to 5. 

In the following on the basis the figures 1 and 2 a preferential execution form of the device according to Invention is described, clarified on 
the basis those also the procedure according to invention. 

Figure 1 shows a partial profile along the line II-II from figure 2, figure 2 shows a supervision to the Vorrich according to invention tung 
without cover 4, with a further execution form of the tightener and a drawn in Horizon valley cut by the device 2 along the line II from 
figure 1 with only two reaction containers. 

The device consists of an autoclave container 3, which is manufactured made of high-grade steel preferably just like the covers 4 locking it. 
Between cover 4 and container 3 is a seal 9, preferably a teflon seal. The cover 4 is pressed in slightly on the container 3 over a quick- 
locking mechanism 8. 

For this the container 3 carries a conical flange 12, which essentially exhibits the same pitch angle, how the conical edge 13 of the cover 4 
and the interior cone 14 of the quick-locking mechanism 8, which is implemented as split ring. The diagonal surfaces are in such a manner 
bended that the arising flanschformige edge exhibits outside a smaller thickness, as inside at the container. If the cover 4 on the container 
3 is, then the split quick-locking mechanism 8 sits^up on the edge tapering outward and is pulled together over tighteners 15. The ? 
Zuspannen? of the split quick-locking mechanism 8 can be managed over bands, screws, spring-actuated locks and the like. Such <RTI 
ID=6.To open> to close 1< catches> iessvor /RTI direction are extreme fast and and offer at the same time optimal protection before 
leakage, since the attainable forces, with which the cover 4 on the container 3 is pressed, are extremely high. In the container 3 is a stand 
7, which consists of a metal block with recesses 16, which are intended for the admission of the actual reaction containers 1. 

For instance in the center of the device 2 a screw 17 intended with nut/mother 18 Is, that can press a disk 11 downward. The reaction 
container 1 preferably consists of quartz glass and points a lower part <RTI ID=6.2> lb,< /RTI> as well as a cover la up, which essentially 
resemble diameters have. The Uffnungen ser parts is provided with Planschliffen process card, so that the two parts are absolutely closely 
lockable over teflon seals if necessary, whereby the disk 11 the cover <RTI ID=7.1> la< /RTI> on the lower part <of RTI ID=7.2> 
lb< /RTI> of the reaction container presses. 

The soil 6 of the container 3 is heatable with the execution form shown of the invention and brings over the stand 7 and the medium 
contents of the reaction containers 1 in the container 3 on the desired temperature. To the control and/or. 

Regulation of the work temperature can for example in <the RTI ID=7.3> PetalIblock< /RTI> 7, which affects a heating of the reaction 
containers 1 most strongly, a temperature sensor to be planned. 

Further the container 3 or the cover 4 exhibits a connection 5, over which the inside can autoclaves under pressure be set. In the following 
the execution of the procedure under use of the described device is described, whereby also number data are inserted to assist in the 
understanding into the lowest part of the container lb, which exhibits an interior volume of approximately 40 in the available example ml, a 
sample up to 2 g mass, as well as usually 65% - ige nitric acid given. The quantity of the nitric acid depends on the kind and the quantity of 
the sample. As appoximate value 1 to 2 ml nitric acid for 500 mg sample can be accepted. Then a very thin teflon seal becomes on the top 



margin of the container <RTI ID=7.4> lb< /RTI> put and tfie covers la touched down. After the reaction containers are inserted into the 
metal block 1, the disk 11 on the screw 17 is set, and tightened the nut/mother 18 so long, until the covers are sufficient strongly on the 
lower parts of lb pressed la the reaction containers. Then the device 2 into the container 3 filled with containers 1 is brought, the cover 4 
on the container 3 under interposing a seal 12 is put on on the container. Afterwards the two RTI <ID=7 become. 5> half rings< /RTI> of 
the quick-locking mechanism Sum in such a way developing edge with double cone put and over the tightener 15 firmly pulled together, so 
that the cover 4 on the container 3 Is pressed waiter to conclusion 5 the container then for example from stick a material bomb before 
beginning of the explanation under an Inert gas pressure of approximately 100 bar set.The heated soil 6 on conclusion temperature become 
upper now either gradually or directly on for Instance <RTI ID=8.1>,300 " C< /RTI> brought. The explanation duration varies then 
depending upon sample material of less than one up to several hours, whereby the explanation temperature over the Tempe In the stand 7 
more raturfuhler measured and steered and/or. one regulates. In order the seal 12, which seals the cover 4 to the container 3, not with 
each filling to renew to have, is held the cover 4 for example over a water cooling below the flow temperature of the seal material. 

It Is easily evident that during this arrangement and/or. into sem procedure the actual reaction containers 1, which exhibit often substantial 
internal pressures (30 to 60 bar) at the applied temperatures, these pressures <RTI ID=8.2> not-withstands< /RTI> must, since the 
external pressure, which prevails In the container, even overcompensates this pressure. By this upper compensation, which the reaction 
containers 1 withstand easily, the cover becomes <RTI ID=8.3> la< /RTI> firmly on the lower part of the reaction container <RTI 
ID=8.4> lb< /RTI> pressed, so that no Mate can escape rial from the inside of the reaction container 1. 

Between upper and lower part of the container 1 put teflon seal becomes to over Its <RTI ID=8.5> yield point< /RTI> heated, does not 
show however the unfavorable effects of the plastic described above, since their lying exposed surface is negligibly small. 

Contrary to procedures and/or. Device after the state of the art is It thus possible, at the same time several samples with substantially 
higher pressures and <RTI ID=8.To unlock> 6 temperature. </ RTI > as limiting factor for the pressure Increase Is only the condition 
autoclaves, thus the container 3 to call the of cover 4 and the Verschlussvorrichtung due to It whereby this or less arbitrarily can be more 
stably built. The procedure shown and/or. substantial advantages thus particularly offer the described device in relation to the state of the 
art in the practice. Further the Invention offers the possibility a set of materials to unlock, whose treatment required a substantially larger 
expenditure up to now. 

One of the characteristics of the device shown exists to be closed therein that the sample containers cannot only be filled and locked fast, 
but also the autoclave with the quick-locking mechanism easily, surely and fast and opened can. This Is often untrained personnel the 
complicated mechanism of conventional autoclaves sometimes wrongly served an indispensable condition for continuous Investigations, 
there the here used. These errors happened easily in the practice and under time pressure and can cause accidents, whose effects are 
hardly to be foreseen. 




£uropaisches 
Patentamt 
liuropean Patent 
Office 

Office europeen 
des brevets 



Claims of DE3X41939 


Print 


Copy 


Contact Us 


Close 



Result Page 



Notice: This translation is produced by an automated process; it is intended only to make the technical content of the original document 
sufficiently clear in the target language. This service is not a replacement for professional translation services. The esp@cenet® Terms and 
Conditions of use are also applicable to the use of the translation tool and the results derived therefrom. 

<RTI ID=l.l>PAtentAn S'^p r u C h e< /RTI> 1. For procedures for the execution of chemical reactions at it hohter temperature and 
increased pressure in one lock cash quartz container, DADurChgekennzeiChnet that one places the reaction partners 
containing quartz container locked with a cover into a Stan, its owner the cover <of the RTI ID=:1.2> of quartz container< /RTI> holds and 
it against the lower part <of the RTI ID=1.3> QuarzgefaBes< /RTI> presses, which stand with quartz container uses in autoclaves with 
quick-locking mechanism, the aijtoclaves under <a RTI ID=1.4> pressure sets, which is higher, than & the pressure which can be expected 
witho chemical /RTI reaction heats and the autoclaves on the desired temperature. 

<RTI ID=1.5> 2< /RTI> device for the execution of the procedure according to requirement 1, by the fact characterized that at least one 
quartz container (1) with a flat polished edge <RTI ID=l.to 6> (process card),< /RTI> that that evenly if flat polished edge of a quartz 
cover (la) for the container (1) it corresponds, in a stand (7) in ent to speaking recesses (16) is arranged that the stand (7) exhibits a 
holding device (11, 17, 18) for the cover (la) of the quartz container that the Stan is (7) In autoclaves (3, 4), whose cover (4) Is tet by a 
quick-locking mechanism to the atmosphere abgedich. 

3. Device after one of the requirements 2 or 3, by It characterized, <RTI ID=1.7> daB< /RTI> <the RTI ID=1.8> quartz covers< /RTI> 
(la) over clamping means (10) and a disk (11) under sealing on the lowest part <of RTI ID=1.9> (lb)< /RTI> <of the RTI ID=1.10> quartz 
containers < /RTI> to be pressed. 

4. Device after one of the requirements 2 or 3, by the fact characterized that the quick-locking mechanism consists itself of at least conical 
an edge tapering outward (12, 13) at the edge of container (3) and/or at the cover (4) and a partitioned ring with an appropriate interior 
cone (14), so that with pulling the ring together the conical surfaces (12, 13, 14) pull one on the other sliding the cover (4) under sealing 
onto the container (3). 

5. Device according to requirement 2, by the fact characterized that the container (3) exhibits a beatable soil (6), which can heat the filled 
reaction containers (1) over the stand (7) as well as the medium in the container (3), whereby the temperature if necessary over sensors, 
which are attached preferably in the stand (7), is steered or regulated. 
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Veffahren und Vomchtung zur Durchfuhrung chemischer 
fte^dicmen unter erhGhtem Druck. Insbesondefe zum NaB- 
aufschliiS von organischen Matensdien* bei dem das Medium, 
das verschlossene und befOIIte Reaktions^faBe aus cnarfefn 
Material umgft)t unter Druck geselzt wird. der hdher ist, als 
der .aus der chemischen Reaktion zu en¥artende Druck. 
Hieft)ei befinden sich die Reaktk)nsgeiaBe in einer Vorrich- 
tung. die den Deckel auf den unteren Tei) des Reaktwnsgsta* 
8es dntekt Die VbriKMung ist foi einem Behflter angeordnet 
der dutch einen Deckel nrit SchneQverscMiA abgedtchtet isL 
Ober etften AnscNuB wird der Innenraum des BehdHers unter 
Druck gesetzt, wdhrend der heizbare Boden die nfitige 
Reaktranstemperatur vn Inneren der ReaktmnsgeldBe ein- 
stellL (31 41 939) 
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!• Verfahren zur Ourchf Uhrung chemischer Reaktionen bei er- 
hohter Temperatur und erhohtem Druck in einero verschlieB- 
baren QuarzgefSB, dadurch gekenrrzeich- 
n e t . daB man das die Reaktionspartner beinhaltende^ 
mit einem Deckel verschlossene QuarzgefaB in einen Stan- 
der stents dessen Halter den Deckel des QuarzgefSBes 
hSIt und ihn gegen den unteren Tell des QuarzgefSB&s 
drUckt» den StSnder roit QuarzgefSB in einen Autoklaveh 
mit SchnellverschluB einsetzt. den Autoklaven unter einen 
Druck setzt» der hbher ist* als der bei der chemi&chen 
Reaktion zu erwartende Druck und den Autoklaven auf die 
gewunsch.te Temperatur aufheizt. 

Vorrichtung zur DurchfUhrung des Verfahrens nach Atispruch 
1, dadurch gekennzeichnet. daB roindestens ein Quarzgefafl 
(1) rait einero plan geschl iffenen Rand (1c) • der denr eben- 
falls plan geschliffenen Rand eines Quarzdeckels (la) 
fUr das GefaB (1) entspricht, in einem StSnder (7) in ent- 
sprechenden Ausnehmungen (16) angeordnet ist» daB der 
Stander (7) eine Hal tevorrichtung (11, 17, 18) fUr dett 
Deckel (la) des QuarzgefaBes aufweist, daB sich der Stan- 
der (7) in einero Autoklaven (3, 4) befindet, dessen Deckel 
(4) durch einen SchnellverschluB zur AtroosphSre abgedich- 
tet ist. 

3. Vorrichtung nach einero der Anspriiche 2 oder a, dadurch 
gekennzeichnet, daB die Quarzdeckel (la) Uber Spannraittel 
(10) und eine Scheibe (11) unter Abdichtung auf das 
untere Teil (lb) der QuarzgefaBe gedriickt werden. 
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4. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 2 Oder 3, dadurch 
gekennzeichnet, da6 der SchnellverschluB aus mindestens 
einem konisch sich nach auBen verjUngenden Rand (12, 13) 
am BehSlterrand (3) und/oder am Deckel (4) und einem 
unterteilten Ring mit einem entsprechenden Innenkonus 
(14) besteht, so daB beim Zusammenziehen des Ringes die 
konischen Flachen (12, 13, 14) aufeinander jTeitend den 
Deckel (4) unter Abdichtung auf den Behalter (3) Ziehen. 

5. Vorrichtung nach Anspruch 2» dadurch gekennzeichnet, daB 
der Behalter (3) einen heizbaren Boden (6) aufweist, der 
Uber den StSnder (7) sowie das im Behalter (3) befindliche 
Medium die gefullten ReaktionsgefaBe (1) aufheizen kann, 
wobei die Temperatur gegebenenfalls liber MeBfUhler, die 
vorzugsweise im Stander (7) angebracht sind, gesteuert 
Oder geregelt wird. 
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Die Erfindung betrifft ein Verfahren und eine Vorrichtung zur 
Durchfuhrung chemischer Reaktionen bei erhohten Teinperaturen und erhBhtem 
Druck» insbesondere zum NaBaufschlud organischer Material len. 

Zur DurchfOhrung chemischer Reaktionen unter erhShtem Orucic 
und gegebenenfalls ebenfalls erhShter Temperatur, wie dies bei- 
spielswelse beim NaBaufschluB organischer Material ien Ublich 
ist, besteht das Problem, daB ein ReaktionsgefaB» in dem sich 
die reagierenden Stoffe befinden, einerseits aus inertera Mate- 
rial gefertigt sein rouB, um die Reaktion nicht zu beeinflussen 
bzw. an ihr teilzunehroen , und andererseits , daB dieses Reaktions 
gefaB dera erhohten Druck und gegebenenfalls auch der erhShten 
Temperatur standhalten muB. 

Die gegenwSrtlg Ublichen Verfahren bzw. Vorrichtungen, die hier- 
fOr verwendet werden» Ibsen die angefiihrten Probleme nur unge- . 
nUgend. So ist es beispielsweise ublich organische Materlalien 
unter DrUcken von bis zu 80 bar bei Teroperaturen bis zu ISO^C 
aufzuschlieBen, um sie beispielsweise anschl ieBenden Analysen 
auf Metal 1e oder Halbmetalle und andere Elemente mit Atomabsorption oder and 
Methoden zuzufOhren. Die hierfUr verwendeten Parr-Bomben beste- 
hen melst aus einero fest verschraubbaren EdetstahlgefSB mit 
eingebauteffl Sicherheitsventil , in das ein herausnehrobares Reak- 
tionsgefSB aus einem elastischen Kunststoff • wie Polytetrafluor- 
iithylen (PTFE) eingesetzt wird. Diese GefSBe halten etwa 
hundert AufschlUsse bei der genannten Temperatur und einer Auf- 
schluBdauer von etwa 12 Stunden aus, danach raUssen sie ausge- 
wechselt werden. Daraus ist ersichtlich, daB diese Reaktionsge- 
fSBe, obwohl PTFE h'uBerst widerstandsfShig 1st,durch das Verfahren 
stark angegriffen werden und somit die Reaktion durch Aufnahme 
bzw. Abgabe von Material (z.B. Schwermetalle) beeinflussen kSn- 
nen, Ein welterer Nachteil dieser ReaktionsgefSBe aus PTFE 
liegt darin, daB die maxjmalen Arbeitstemperaturen zu niedrig 
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sindi un eine Reihe von organlscheiv Verblndungeti, insbesondere 
Aromaten. durch das AufschluBreagens vollstandig zu oxidieren. 
Urn bei hSheren Temperaturen arbeiten zu k5nnen, werden Bomben- 
rohre aus GUs bzw. Quarzglas verwendet» die nach der BefOl- 
lung mit Probe und Reagentlen zugeschmolzen werden mUssen. Zum 
einen 1st dieser Vorgang HuBerst zeitraubend und verursacht 
hohe Kosten, zura anderen halt ein Bombenrohr nur einem verhSlt- 
nismSBig niedrigen Innendruck, wie er bei dera Verfahren ent- 
steht, stand. Bei Reihenuntersuchungen , wie sie beispielsweise 
in der Lebensroittelchemie an der Tagesordnung sind, Ist es wUn- 
schenswert» die AufscMuBdauer roSglichst gering zu halten. Die- 
ses kann nan durch eine Steigerung der Temperatur erreichen. 
Die erhohte Temperatur und der daraus resu.ltierende Druck^ der 
im ProbengefaB auftritt, erscbweren die" Anwendung der oben genann 
ten Verfahren bzw» . Vorrichtungen nach dein Stand der Technik. 

Die vorltegende Erfindung hat somit zur Aufgabe» ein Verfahren . 
bzw. eine Vorrichtung zur DurchfUhrung cheraischer Reaktionen bei 
erbohter Temperatur und unter erh3htem Druck in einem rasch 
zuganglichen verschl ieBbaren QuarzgefaB aufzuzeigen, womit sehr hohe DrOcke 
bei gleichzeitig sehr hohen Temperaturen erzielbar sind, urn auch 
schwer oxidierbare Verbindungen vollstSndig aufzuschl ieBen. 

ErfindungsgemSB wird diese Aufgabe durch ein Verfahren nach An- 
spruch 1 bzw. eine Vorrichtung nach Anspruch 2 gelSst. Weitere 
vorteilhafte AusfUhrungsformen der Vorrichtung rur DurchfUhrung 
des Verfahrens ergeben sich aus den UnteransprUchen 3 bis 5. 

Im folgenden wird anhand der Figuren 1 und 2 eine bevorzugte AusfUh-r 
rungsform der erf indungsgeroSBen Vorrichtung beschrieben, anhand 
derer auch das erf indungsgemSBe Verfahren verdeutlicht wird. 
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Figur 1 zeigt einen Teil -LSngsschnitt entlang der Linie II-II 
aus Figur 2> 

Figur 2 zeigt eine Aufsicht auf die erf indungsgemaBe Vorrich- 
tung ohne Deckel 4» mit einer weiteren Ausf uhrungsform 
der Spannvorrichtung und einem eingezeichneten Horizon- 
talschnitt durch die Vorrichtung 2 entlang der Linie 
I-I aus Figur 1 mit nur zwei ReaktionsgefaBen/ 

Die Vorrichtung besteht aus einem Autoklavenbehalter 3» der eben 
so wie der ihn abschi ieBende Deckel 4 vorzugsweise aus Edelstahl 
gefertigt ist. Zwischen Deckel 4 und Behalter 3 beflndet sich 
eine Dichtung 9. vorzugsweise eine Tef londichtung. Der Deckel 4 
wird auf den Behalter 3 liber einen Schnell verschluB 8 angedriickt. 
HierfUr tragt der Behalter 3 einen konischen Flansch 12, der im 
wesentlichen den gleichen Steigungswinkel aufweist, wie der koni- 
sche Rand 13 des Deckels 4 und der Innenkonus 14 des Schnellver- 
schlusses 8, der als zweigeteil ter Ring ausgeflihrt ist. Die schrS 
gen FISchen sind derart angewinkelt, daB der sich ^rgebende 
flanschformige Rand auBen eine geringere Oicke aufweist, als innen 
am Behalter. Uenn sich der Deckel 4 auf dem BehSlter 3 befindet» 
so wird der zweigeteilte Schnel 1 verschluB 8 auf den sich nach 
auBen verjungenden Rand aufgesetzt und iiber Spannvorrichtungen 
15 zusammengezogen. Das "Zuspannen" des zweigeteil ten SchneTl- 
verschlusses 8 kann iiber Spannbander, Schrauben, Schnappverschliis 
se und ahnliches bewerkstelligt werden. Derartige Verschi ieBvor- 
richtungen sind auBerst schnell zu Sffnen und zu schlieBen und 
bieten gleichzeitig optimalen Schutz vor Ifndichtigkeit » da die 
erzielbaren Kraf.te, mit denen der Deckel 4 auf den BehSlter 3 ge* 
druckt wird, auBerst hoch sind. Im BehSlter 3 befindet sich ein 
Stander 7, der aus einem Metallblock mit Ausnehmungen 16 besteht, 
die zur Aufnahme der eigentlichen ReaktionsgefaBe 1 bestfmmt sind 
Etwa in der Mitte der Vorrichtung 2 ist eine Schraube 17 mit 
Mutter 18 vorgesehen, die eine Scheibe 11 nach unten driicken 
kann. Das ReaktionsgefSB 1 besteht vorzugsweise aus Quarzglas 
und weist ein unteres Teil lb, sowie einen Deckel la auf, die 
im wesentlichen gleichen Durchmesser haben. Die Uffnungen die- 
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ser Telle sind mit PlanscMiffen Ic versehen, so da0 die be i den 
Telle gegebenenfalls Uber Teflondichtungen absolut dicht ver- 
-sch1ie0bar sind, wobel die Schelbe 11 den Deckel la auf das ' 
untere Tell lb des ReafctlonsgefSSes drlickt. 

Oer Boden 6 des BehSlters 3 ist bei der gezeigten AusfUbrungs- 
forin der Erfindung heizbar und bringt Uber den StSnder 7 uhd 
das iiB BehSlter 3 beflndliche Medium den Inhalt der Reaktionsr 
gefSBe 1 auf die gewUnschte Temperattrr. Zur Steuerung bzw. 
Regelung der Arbeitstemperatur kann beispielsweise im Metallblock 7 
der das Aufheizen der ReaktionsgefSBe 1 am stSrksten beeinflufft. 
ein Tempera turf Uhler vorgeseben werden. 

Weiterhin weist der BehSlter 3 oder der Deckel 4 einen Anscbluft 
5 auf, uber den das Innere des Autoklaven unter Druck 
gesetzt werden kann. Ira folgenden wird die Durchfuhrung des Ver-- 
fahrens unter Benutzung der beschriebenen Vorrichtung erlMutert, 
wobei auch Zahlenangaben zum besseren VerstSndnis eingefUgt sind. 
In den unteren Teil des fiefSBes lb, das ira vorTiegenden Bci- 
spiel ein Innenvolumen von etwa 40 ml auf weist, wird eine Probe 
bis zu 2 g Nasse, sowie Ublicherweise 65 «-ige SalpetersSure ge- 
geben. Die Menge der SalpetersSure hSngt von der Art und der 
Henge der Probe ab. Als Richtwert kann 1 bis 2 ml SalpetersSure 
fUr 500 mg Probe angenommen werden. Sodann wird eine sehr dUnne 
Teflon-Dichtung auf den oberen Rand des GefSBes lb gelegt und 
der Deckel la aufgesetzt. Nachdem die ReaktionsgefSBe in den Hetall 
t>locic 7 eingfesetzt sind, wird die Scheibe 11 auf die ScHrau- 
be 17 gesetzt, und die Mutter 18 so lange angezogen, bis die 
Deckel la der ReaktionsgerslBe geniigend stark auf die unteren 
Teile lb gedriickt sind. Sodann wird die mit SefSBen 1 befUllte 
Vorrichtung 2 in den BehSlter 3 eingebracht» der Deckel 4 auf 
den BehSlter 3 unter Zwischenlegen einer Dichtung 12 auf den 
BehSlter aufgesetzt. Danach werden die beiden Halbringe des 
Schnellverschlusses Sum den so entstehenden Rand rol-t Doppelkonus ge- 
legt und Uber die Spannvorrichtung 15 fest zusamroengezogen » so 
daB der Deckel 4 auf den BehSlter 3 gepreBt wird. Ober den An- 
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schluB 5 wird der Behalter sodann belsplelswelse aus efner Stick- 
stoff-Bombe vor Beginn des Aufschlusses unter einen Inertgas-Druck von 
etwa 100 bar gesetzt. Ober den beheizten Boden 6 wird die Auf- 
schluBteipperatur nun entweder schrittwelse Oder direkt auf etwa 
300^C gebracht. Die* AufschluBdauer variiert dann je nach Proben- 
material von weniger als einer bis zu mehreren Stunden» wobei 
die AufschluBtemperatur Uber den im Stander 7 bef indl ichen. Terope- 
raturfUhler gemessen und gesteuert bzw. geregelt wird. Um die 
Dichtung 12» die den Deckel 4 zum BehSlter 3 bin abdichtet* 
nicht bei jeder Beschickung erneuern zu mussen» wird der Deckel 
4 beispielsweise Uber eine Massehkuhlung unterhalb der FlieB- 
temperatur des Dichtungsmaterials gehalten. 

Es ist leicht ersichtlich, daB bei dieser Anordnung bzw. in die* 
sera Verfahren die eigentl ichen ReaktionsgefaBe 1, die bei den 
angewendeten Temperaturen oft erhebliche Innendrucke (3D bis 
60 bar) aufweisen» diesen D'riicken nicht standhalten mussen» da 
der AuBendruck» der iro Behalter vorherrscht* diesen Druck sogar 
iiberkompensiert. Durch diese Oberkompensation, der die Reaktions- 
gefSBe 1 leicht standhalten* wird der Deckel la fest auf den 
unteren Teil des ReaktionsgefSBes lb gedrUckt, so daB kein Nate- 
rial aus deia Inneren des ReaktionsgefSBes 1 entwelchen kannl 
Die zwischen Gber- und Unterteil des GefSBes 1 gelegte Teflon- 
Dichtung wird zwar bis Ober ihre FlieBgrenze aufgeheizt, zeigt 
jedoch nicht die oben beschriebenen nachteiligen Uirkungen des 
Kunststoffes, da ihre freiliegende Oberflache vernachlassigbar 
klein 1st. 

Im Gegensatz zu Verfahren bzw. Vorrichtung nach dem Stand der 
Technik ist es soroit m5g11ch» glelchzeitig mehrere Proben bei 
erheblich hSheren Driicken und Temperaturen' auf zuschlieBen. Als 
limitlerender Faktor fur die Drucksteigerung. ist lediglich die Beschaffen- 
heit des Autoklaven, also des Behalters 3» des Deckels 4 und der dazu- 
gehorigen Verschi uBvorrichtung zu nennen* wobei diese roehr oder 
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minder bellebig stabil gebaut werden kbnnen. Das gezeigte Ver- 
fahren bzw. die beschriebene Vorrichtung bieten somit besonders 
im Routinebetrieb erhebliche Vorteile gegenliber dem Stand der 
Technik. Weiterhin bietet die Erfindung die Mbglichkeit eine 
Reihe von Stoffen aufzuschl ieBen, deren Bearbeitung bis jetrt 
einen erheblich groBeren Aufwand erforderte. 

Eine der Besonderheiten der gezelgten Vorrichtung bestebt 
darin, daB nicht nur die ProbengefSBe schnell befUllt und 
verschTossen werden kSnnen, sondern auch der Autoklav raft dem 
SchnellverschluB leicht, sicher und schnell geschlossen und 
geijffnet werden kann- Dies ist eine unabdingbare Voraussetzung 
fur Reihenuntersuchungen, da das hier eingesetzte, oft ungeiibte 
Personal den koropl izierten Hechanisrous herkbmrol icher Autoklaven 
roanchmal falsch bedient. Diese Fehler geschehen leicht in 
Routinebetrieb und unter Zeitdruck und kdnnen Unfalle verursa- 
chen, deren Wirkungen kauro abzusehen sind. 
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Fig. 2 



